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Anotace: 
Tato práce se zabývá problematikou činnosti environmentálního rastrovacího elektronového 
mikroskopu (EREM) a detekcí signálních elektronů při vyšších tlacích v komoře vzorku 
mikroskopu. V práci se zaměřím na porovnání velikosti detekovaného signálu za různých 
podmínek v komoře vzorku, jako je změna tlaku a změna napětí na elektrodách detektoru při 
konstantním nastavení parametrů elektronového svazku.   
 
 
 
 
Abstract: 
This bachelor's thesis deals with problems of environmental scanning electron microscopy 
and with detection of signal electrons at higher pressure in working chamber. In this thesis I 
will focus on comparison  of  detected signal level achieved under different working 
conditions. 
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Úvod 
 
Rozlišovací schopnost optických mikroskopů přestala dostačovat, proto vědci uvažovali 
o jiné variantě a vyvinuli elektronový mikroskop. Rozlišení je mnohem větší, než u optických 
mikroskopů. Jak velké rozlišení můžeme dosáhnout je dáno vlnovou délkou. U optických 
mikroskopů je rozlišení omezené vlnovou délkou světla, což je cca 300 nm.  
První princip rastrování u transmisního elektronového mikroskopu vynalezl německý 
fyzik Manfréd von Ardenne v roce 1938. První sestrojený rastrovací elektronový mikroskop 
náleží americkému vědci Zworikynovi v roce 1942. Přístroj detekující sekundární elektrony 
dosáhl rozlišení 50 nm. Ve stejném období v Anglii pracovala skupina vědců na výrobě 
mikroskopů pro komerční účely pod vedením Charlese Williama Oatleyeho. V roce 1960 
Thomas E. Everhart a Richard F. M. Thornley publikovali návrh na zlepšení detektoru 
sekundárních elektronů přidáním světlovodu přivádějícího signál ze scintilátoru uvnitř komory 
vzorku na fotonásobič umístěný mimo komoru. Touto změnou se zlepšil poměr signálu k šumu 
v detekovaném obraze. Od počátku 70. let bylo předmětem bádání odstranění elektrického 
náboje z povrchu nevodivého preparátu napuštěním plynů do komory vzorku. Tímto se zabývali 
D. A. Moncrieff, P. R. Barker, V. N. E. Robinson a jiné. V práci je popsána problematika 
rastrovacího elektronového mikroskopu a je sledována závislost velikosti detekovaného signálu 
ionizačním detektorem na pracovních podmínkách.  
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1 Elektronový mikroskop 
 
Součástí každého elektronového mikroskopu je elektronová tryska emitující svazek 
elektronů, který je pomocí optické soustavy soustředěn na malou plošku na preparátu. 
Elektronové mikroskopy se dělí na dvě základní skupiny, a to na transmisní elektronové 
mikroskopy (TEM) a na rastrovací elektronové mikroskopy (REM), angl. scanning electron 
microscope (SEM). Mikroskopy TEM umožňují zkoumat při velkém zvětšení a vysoké 
rozlišovací schopnosti vnitřní strukturu preparátu o tloušťce do 100 nm. Tenký preparát je 
prozářen a následně zobrazen na stínítku. Mikroskopy SEM nevyžadují tenký preparát 
a umožňují pozorování nejrůznějších objektů. Svazek elektronů rastruje po povrchu 
preparátu synchronně s obrazovkou na monitoru řádek po řádku. Během zvyšujícího se 
zvětšení  se rastrovaná plocha zmenšuje až k několika nm. Obraz vzniká detekováním 
elektronů uvolněných z preparátu. Při interakci urychlených primárních elektronů (PE) se 
vzorkem vznikají sekundární elektrony (SE), zpětně odražené elektrony (angl. Back 
Scattered Electrons, BSE). Kromě výše zmíněných signálů je ještě řada jiných, které nesou 
mnoho dalších informací o vzorku např. rentgenové záření (RTG), katodoluminiscence, 
Augerovy elektrony (AE). Při detekci těchto signálů můžeme určit např. prvkové složení 
preparátu v dané oblasti a při porovnání s vhodným standardem určit i kvantitativní 
zastoupení jednotlivých prvků.  
 
a)        b) 
Obr. 1 Elektronový mikroskop vyráběný firmou FEI Company: a) Transmisní elektronový 
mikroskop TEM, MORGAGNI 268D, b) Rastrovací elektronový mikroskop SEM, Quanta 250 [6]. 
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1.1 Elektronová tryska 
 
V současné době se nejvíce využívá dvou způsobů emise elektronů, a to termoemise 
a autoemise v ultravakuu (emise elektronů vlivem elektrického pole). 
 
1.1.1 Tryska s přímo žhavenou katodou 
 
Zdrojem elektronů je elektronová tryska tj. katoda, nejčastěji to bývá wolframové 
přímo žhavené vlákno umístěné v tzv. Wehneltově válci. Oproti katodě je anoda, která je 
stejně jako tubus mikroskopu a komora vzorku na zemním potenciálu. Aby z katody mohly 
emitovat  elektrony, musí být vyžhavena na požadovanou teplotu při tlacích 310 Pa. 
Uvedený tlak se vztahuje ke katodě pracující na termoemisním principu. Vyžhavení katody 
je znázorněno na Obr. 4. 
 
 
 
 
Obr. 2 Různé typy wolframových katod [3]. 
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Elektronová tryska je na záporném potenciálu vůči anodě. Urychlovací napětí bývá 
v rozmezí -5 až -50 kV.  
 
 
 
 
 
 
  
 
 
 
Obr. 3 Schéma elektrického zapojení přímo žhavené elektronové trysky : Ik – emisní proud, 
K – katoda, A – anoda, W – fokuzační elektroda (Wehneltův válec), Rp – proměnný odpor, Iž – 
žhavící proud [3]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Obr. 4 Emisní proud trysky s wolframovým vláknem Ik v závislosti na teplotě vlákna (žhavícím  
proudu Iž). Pracovní oblast katody Is stav nasycení [3]. 
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1.1.2 Autoemisní tryska  
 
Principem činnosti trysky je jev nazývaný autoemise, tj. výstup volných elektronů 
z kovu za studena a to překonáním potenciálové bariéry na rozhraní kov – vakuum vlivem 
silného elektrického pole. Trysky tohoto typu představují zdroje elektronů o vysoké směrové 
proudové hustotě, všechny elektrony opouštějí katodu téměř se stejnou rychlostí. Na Obr. 5 je 
nakresleno základní zapojení autoemisní trysky. Na první anodu se vkládá potenciál asi 
3 000 V. Tato elektroda ovládá emisní proud z vhodně orientovaného wolframového hrotu 
(velmi tenký monokrystal wolframu, který je zašpičatěn do hrotu elektrochemickým 
leptáním). Druhá anoda nesoucí vyšší kladný potenciál určuje konečnou energii elektronů. 
Clona druhé anody vymezuje úhlovou aperturu trysky. Pole mezi oběma anodami působí jako 
elektrostatická čočka a fokusuje svazek elektronů do reálného obrazu vrcholu wolframového 
hrotu ležícího asi 3 až 5cm za druhou anodou. Tvary elektrod jsou voleny tak, aby otvorová 
vada byla zmenšena na minimum. Tryska má vlastnosti umožňující vytvoření svazku 
o průměru menším než 10 nm při proudu 10-10 A bez dalších zmenšujících magnetických 
čoček. Problémem při použití autoemisní trysky je požadavek vysokého vakua 10-9 Pa [3]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Obr. 5 Autoemisní tryska podle Drese: 1 – wolframový hrot, 2 – první anoda, 3 – druhá anoda, U1, U0 
– zdroje vysokého napětí [3].
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1.2 Optická soustava 
 
Optická soustava rastrovacího elektronového mikroskopu je tvořena elektronovou 
tryskou a elektronovými čočkami. Elektronový svazek můžeme ovládat elektromagnetickým, 
nebo elektrostatickým polem. Systémy dvoustupňové nebo třístupňové soustavy se nejčastěji 
konstruují s elektromagnetickými čočkami. Pro dosažení vysoké proudové hustoty optická 
soustava zmenšuje plochu křižiště elektronové trysky na povrch preparátu. Chod paprsků 
v dvoučočkové zmenšující soustavě je znázorněn na Obr. 6 kde  první čočce směrem od 
elektronové trysky říkáme kondenzor, druhé čočce budeme říkat finální čočka. Elektrony 
vystupující z plochy křižiště o průměru dk s aperturním úhlem trysky αs  procházejí 
kondenzorem č1 a jsou zobrazeny na plošce o průměru d1 v obrazové vzdálenosti čočky v1. 
Elektrony zobrazené kondenzorem do plošky o průměru d1 vystupují z této plošky pod 
maximálním aperturním úhlem α1. Obraz plochy křižiště zmenšený kondenzorem na průměr 
d1 je vzdálen od středu finální čočky, která zobrazuje svazek elektronů na povrch preparátu 
o hodnotu u2 a vytváří ve vzdálenosti v2 kruhovou plošku o průměru d, s úhlovou aperturou 
α0. 
 
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Obr. 6  Zobrazení křižiště svazku ve dvoučočkové zmenšující soustavě: dk – průměr křižiště 
elektronové trysky, d - průměr paprsku na povrchu preparátu, č1 – kondenzorová čočka, č2 – 
finální čočka, A – apertura finální čočky, f1, f2 - ohnisková vzdálenost, d1 - průměr křižištěm za 
kondenzorem [3]. 
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Vzdálenosti konce pólových nástavců finální čočky od preparátu říkáme pracovní 
vzdálenost finální čočky. Bývá v rozmezí 5 mm až 60 mm. Finální čočka musí být 
konstruována tak aby bylo dosaženo poměrně velké pracovní vzdálenosti, neboť 
nízkoenergetické sekundární elektrony a magnetické vzorky mají být co nejméně ovlivňovány 
magnetickým polem finální čočky [3]. 
 
 
1.2.1 Finální čočka 
 
Obvikle se předpokládá, že všechny podstatné vady zobrazení jsou zůsobeny finálí 
čočkou. Především je třeba si uvědomit, že velikost elektronového svazku ve všech 
předchozích křižištích je značně větší než konečný obraz stopy svazku na povrchu vzorku. 
Nejvíce se u finální čočky projevuje otvorová vada, chromatická vada a asigmatismus. Je také 
třeba , aby magnetické pole finální čočky neovlivňovalo některé signály (např. emisi 
sekundárních elektronů) a aby pólové nástavce nestínily vystupující charakteristické 
rentgenové záření při velkých snímacích úhlech spektrometrů. Vrtání čočky musí být tak 
velké, aby se do něho umístily vychylovací cívky, stigmátor a aperturní clona. Elektrony 
vychylované při rastrování nesmějí být čočkou odstíněny [3]. 
  
 
1.2.2 Optické vady 
 
Optické vady se nevyskytují pouze u rastrovacích (REM) mikroskopů, ale 
i u transmisních (TEM). Základní tři druhy optických vad jsou: otvorová (sférická), 
chromatická a astigmatismus. 
K otvorové vadě dochází ve chvíli, kdy čočka není schopna zaostřit všechny paprsky 
vycházející z bodového zdroje zpátky do jednoho bodu. Vada je způsobena rozdílným lomem 
krajních a osových paprsků. Velikost vady je závislá na ohniskové vzdálenosti čočky, a je tím 
větší, čím větší je tato vzdálenost. Délka l je řada bodů (tvořící tzv. kaustickou čáru) je dána 
vztahem (1). Pro minimalizaci vady by měl být ve cloně otvor co nejmenší. Pro dostatek 
elektronů je třeba naopak otvor udělat větší, výsledek bývá kompromisem. 
 
2
0sCl   (cm)         (1)  
 
Ve vztahu je Cs koeficient otvorové vady (cm),  α0 je poloviční aperturní úhel finální čočky 
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vymezený kruhovou clonou (rad) [3]. 
Chromatická vada vzniká ostřením elektronů s různými energiemi, a ty jsou potom 
čočkou rozdílně fokusovány. Pomalejší elektrony jsou fokusovány blíže než ty rychlejší. Aby 
bylo dosaženo monochromatičnosti elektronového svazku je nutno zajistit lepší stabilitu 
zdroje vysokého napětí. Tuto vadu není možné zcela odstranit, neboť ke změnám energie 
elektronů dochází při samotné interakci elektronů s preparátem.  
Vada zvaná astigmatismus je způsobena nesymetrií magnetického, nebo elektrického 
pole v prostoru čočky tím, že elektrony procházející čočkou v různých rovinách mají různé 
ohnisko. Vadu lze do určité míry korigovat magnetickým polem jiné cívky zvané stigmátor. 
Velikost astigmatismu je ovlivnitelná z velké části hlavně ze stránky čistot výroby 
a homogenitou materiálů. Při sestavování elektronového tubusu je nejnáchylnější na nečistoty 
spodní část, kde je finální čočka, aperturní clona a koknstrukční část. Nečistotami rozumíme 
částečky prachu, většinou elektricky nevodivé, v prostoru se nabíjející a svým rušivým 
elektrickým polem způsobující změnu v drahách elektronů.  
 
 
1.3 Komora vzorku 
 
Komorou rozumíme vakuový prostor, do kterého vkládáme zkoumaný preparát. 
Komora je vyrobena z robustního, nekorodujícího a nemagnetického materiálu. Tloušťka 
stěny komory musí být větší, aby neunikalo škodlivé ionizující záření. Na horní části komory 
je obvikle elektronový tubus a na spodní části je připevněna turbomolekulární vývěva TMP. 
Komora vzorku je opatřena otvory umožňující připojení různého příslušenství. Uvnitř komory 
je ovládaný stolek na připevnění zkoumaného preparátu a zajištění pohybu preparátu v ose X, 
Y, Z, náklon a rotaci. Stolek bývá automatizován a ovládán softwarem v počítači.  
 
 
1.4 Vakuový systém 
 
Vzduch obsahuje látky jako jsou N2, O2, Ar, CO2 a ostatní plyny, které způsobují 
kontaminaci vnitřních částí mikroskopu a preparátu. Prostorem komory a tubusu  procházejí 
urychlené primární elektrony, a aby nenarážely do atomů a molekul plynu, musí být komora 
i tubus mikroskopu evakuovány. Požadavkem je, aby střední volná dráha nezi strážkami 
elektronů s atomy a molekulami plynu byla velká, čehož se hodahuje vakuovým čerpáním 
jednotlivých prostorů mikroskopu.  
Elektronová tryska, přímo žhavená wolframová katoda vyžaduje tlak 10-3 Pa. S nižším 
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vakuem se zkracuje životnost katody. K dosažení bezpečného tlaku u SEM postačí komoru 
a tubus čerpat rotační a difúzní vývěvou. Autoemisní zdroj elektronů vyžaduje tlak 10-7 - 10-8 
Pa. Dosáhnout tak vysokého vakua v místě elektronové trysky lze docílit použitím iontové 
pumpy IGP (Ion Getter Pump). Aby se nemusel tubus mikroskopu čerpat na tak vysoké 
vakuum po každé výměně preparátu, je v části mezi tubusem a komorou oddělovací ventil. Na 
vyčerpání komory vzorku postačí rotační a difúzní pumpa. Vzhledem k tomu, že je potřeba 
pozorovat i velké preparáty, bývá komora v některých případech velká, doba vyčerpání 
komory bývá delší. Ke komoře se proto přidává vakuová propust, která umožní vyměnit 
preparát i bez zavzdušnění komory vzorku.  
Environmentální rastrovací elektronový mikroskop ESEM pracuje při vysokém tlaku 
v komoře vzorku a je zapotřebí tlakové oddělení prostoru elektronové trysky od komory 
s vysokým tlakem. Oddělení se docílí diferenciálním čerpáním a použitím systému minimálně 
dvou clon v tubusu ESEM. Tlak v systému je kontrolován obvykle kapacitními měrkami, 
baratronem. Zjednodušené schéma vakuového systému environmentálního mikroskopu, 
pracující s přímo žhavenou wolframovou katodou pracujícího se dvěma tlaky omezujícími 
clonami můžeme vidět na Obr. 7. Více o mikroskopu ESEM se dozvíme v následující kapitole 
1.5 [1]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Obr. 7 Zjednodušené schéma vakuového environmentálního rastrovacího mikroskopu: RV1, 
RV2, RV3 – rotační vývěvy,  DV – difuzní vývěva, V1, V1´, V2, V3, V4 – vakuové ventily, JV – jehlový 
ventil, C1, C2 – tlak omezující clony [1]. 
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1.5 Environmentální rastrovací mikroskop (ESEM) 
 
Mikroskop ESEM umožňuje pozorovat preparát obsahující určité množství kapaliny. 
Tlak v komoře vzorku se v dnešní době pohybuje  v rozmezí 300 Pa až 2000 Pa. Vysoký tlak 
a vodní páry umožňují zkoumat biologické preparáty, aniž by se preparát vysušoval nebo 
deformoval. Pomocí mikroskopu ESEM můžeme pozorovat i nevodivé preparáty bez toho, 
abychom preparát pokovovali, nebo nějak upravovali. Nevodivé materiály se ve vakuu 
v přítomnosti elektronového svazku se nabíjejí a není možné pozorovat povrchovou strukturu 
preparátu. Pokovením nevodivého preparátu bychom sice odstranili problém s nabíjením, ale 
zamezila by se možnost použití spektrálního materiálového analyzátoru. Ionizované plyny 
v komoře vzorku environmentálního mikroskopu jsou schopny kompenzovat záporný náboj 
na povrchu izolantů a problémy s nabíjením odstraňují. Environmentální SEM využívá 
ionizačního detektoru ke snímání sekundárních elektronů.  
Zásadní rozdíl mezi rastrovacím elektronovým mikroskopem REM 
a environmentálním elektronovým mikroskopem EREM je tlak v komoře vzorku. V prostoru, 
kde je umístěna elektronová tryska jsou tlaky  10-3 Pa až 10-8 Pa. Tubusem od elektronové 
trysky směrem dolů ke komoře vzorku se tlak postupně mění, díky clonám s malým otvorem 
umožňujícím průchod elektronového paprsku.  
V prostředí s vyššími tlaky je zapotřebí omezit dráhu elektronů primárního svazku, 
neboť dochází k rozptylu elektronů při srážkách s molekulami plynu. U ESEM se dále 
používá detektor, který pracuje na principu zesíleného signálu elektronů nárazovou ionizací 
v elektrostatickém poli vytvořeném v plynném prostředí v okolí vzorku [1].  
 
 
1.6 Detekce zpětně odražených elektronů [1] 
 
Při standardních urychlovacích napětích primárního svazku 10-20 kV pronikají 
elektrony primárního svazku stovek až tisíců nm. Zpětně odražené elektrony mají energii 
srovnatelnou s energií primárního elektronového svazku. Na pozorování biologických 
preparátů je vhodné použít nižší urychlovací napětí primárních elektronů, 5 kV a méně. 
Pozorování vysokým urychlovacím napětím je obtížné demonstrovat povrchovou strukturu 
živočišných vzorků.   
Zpětně odražené elektrony se vzhledem ke své energii pohybují plynným prostředím 
komory vzorku na kratší vzdálenost bez velké ztráty energie. Pokud není vzdálenost mezi 
vzorkem  a detektorem příliš velká, je část elektronů vychýlená do větší vzdálenosti od 
původního směru emise rovněž zanedbatelná. Detektory zpětně odražených elektronů proto 
musí být konstrukčně navrženy tak, aby jejich geometrické uspořádání vyhovovalo 
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požadavku na omezení délky dráhy elektronu v plynném prostředí. Pro detekci se užívají 
scintilační nebo polovodičové detektory. Plyn v komoře vzorku zajišťuje omezení nabíjecích 
jevů, proto scintilátor detektoru nemusí být pokoven, pokud kovová vrstva slouží pouze 
k odvedení elektrického náboje z jeho povrchu.  
Konstrukční uspořádání scintilačního detektoru s velkým sběrovým úhlem, 
zajišťujícím účinnou detekci i při vyšších tlacích, je patrné z Obr. 8. Detektor je 
v konstrukčním uspořádání znázorněném na Obr. 8 současně použit i ve funkci tlak omezující 
clony C1 vakuového systému environmentálního mikroskopu. Scintilační monokrystal 
s kruhovým otvorem o průměru stovek mikrometrů ve svém středu umožňuje průchod 
primárního svazku elektronů do komory vzorku a současně omezuje proudění plynů mezi 
prostory s různými tlaky.  
 
 
 
Obr. 8 Detektor zpětně odražených elektronů se scintilačním monokrystalem yttriho-hlinitého 
granátu aktivovaného cerem (YAG:CE) [1]. 
 
 
1.7 Detekce sekundárních elektronů [1] 
 
Pro detekci sekundárních elektronů u ESEM nelze použít Evarhart Thornley detektor 
(ETD) jelikož se na scintilátor přivádí vysoké napětí (+10 kV) a v komoře, kde jsou vodní 
páry by docházelo k výboji. V tomto případě se pro detekci sekundárních elektronů nabízí 
použít ionizační detektor, který k zesílení signálu využívá nárazovou ionizaci v plynech. Při 
popisování funkce detektoru můžeme vycházet z principu deskového kondenzátoru s plynným 
dielektrikem, jehož uspořádání jako ionizačního detektoru vidíme na Obr. 9.  
Preparát, který je vodivě spojen se stolkem v komoře vzorku a uzemněn, působí jako 
spodní elektroda deskového kondenzátoru. Primární svazek elektronů vstupuje otvorem 
v horní elektrodě kondenzátoru, která je oproti preparátu na kladném potenciálu řádově stovek 
voltů. Intenzita elektrického pole mezi deskami kondenzátoru je dostatečná k vyvolání 
podmínek nárazové ionizace v plynném prostředí komory vzorku.  
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Obr. 9 Principiální schéma ionizačního detektoru [1]. 
 
Při dopadu primárních elektronů na vzorek dochází k emisi sekundární a zpětně odražených 
elektronů. Jako původní generační zdroje pro nárazovou ionizaci působí elektrony primárního 
svazku, sekundární elektrony a zpětně odražené elektrony. V procesu nárazové ionizace, 
charakterizované prvním Towsendovým ionizačním součinitelem, dochází k lavinovitému 
zesílení signálů z jednotlivých zdrojů.   
V komoře vzorku vznikají kladné ionty, pohybující směrem k preparátu. Z jeho 
povrchu uvolňují nové elektrony s pravděpodobností danou druhým Towsendovým 
ionizačním součinitelem. Tyto nově generované elektrony se opět účastní procesu nárazové 
ionizace a přispívají k celkovému proudu elektronů a iontů. Kladné ionty na povrchu 
elektricky nevodivých preparátů kompenzují záporný elektrický náboj, vznikající dopadem 
primárního svazku elektronů. Elektrony generované v plynném prostředí nárazovou ionizací 
jsou zachyceny horní elektrodou. Signál je dále elektronicky zesílen a přináší informaci 
o vzorku.  
Elektrony z primárního svazku způsobují při svém pohybu mezi elektrodami 
deskového kondenzátoru vznik proudu generovaných elektronů IGP.  Velikost tohoto proudu je 
stejná jako velikost odpovídající složky proudu kladně nabitých iontů IGP+ : 
 
.pkSIII PPGPGP         (2) 
Obdobně sekundární a zpětně odražené elektrony způsobují vznik proudů 
generovaných elektronů IGS a IGZ a stejně velkých proudů kladně nabitých iontů IGS+ a IGZ+ 
podle vztahů 
,kIII PGSGS         (3) 
,´/dPkdSIII ZPGZGZ        (4) 
 
v nichž značí IP proud primárního svazku (A), p tlak (Pa), SP ionizační účinnost 
primárních elektronů (m-1.Pa-1), α první Towsendův ionizační součinitel (m-1), δ koeficient 
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emise sekundárních elektronů, η koeficient emise zpětně odražených elektronů, d vzdálenost 
elektrod deskového kondenzátoru (m), d´ střední dráhu zpětně odražených elektronů 
v deskovém kondenzátoru (m)   
 )1)(exp(1
1)exp(



d
d
k


,    (5) 
 
kde λ je druhý Towsendův ionizační součinitel. Celkové zesílení ionizačního detektoru 
Z můžeme vyjádřit jako 
 
.
´







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d
d
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Spk
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III
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
    (6) 
 
Na Obr. 10 jsou znázorněny vypočtené příspěvky detekovaného signálu 
k celkovému zesílení, pro plynné prostředí vodních par, pracovní vzdálenost 2 mm, vzorku 
Au. Na Obr. 11 jsou porovnány závislosti zesílení na tlaku pro vzduch a vodní páry pro 
stejné pracovní podmínky. Z Obr. 10 je patrné, že k zesílenému signálu detekovanému 
ionizačním detektorem přispívají jak sekundární elektrony, tak zpětně odražené elektrony 
a elektrony primárního svazku. Konstrukčním uspořádáním elektrod ionizačního detektoru 
lze potlačit podíl zpětně odražených elektronů na celkovém signálu.  
 
 
 
Obr. 10 Příspěvek SE, BSE, a PE k celkovému zesílení v závislosti na tlaku. Vzorek zlata, 
plynné prostředí vodní páry, pracovní vzdálenost vzorku 2 mm [1]. 
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Obr. 11 Vypočtené závislosti zesílení na tlaku pro plynné prostředí vzduchu a vodních par. 
Závislosti stanoveny pro vzorek zlata a pracovní vzdálenost 2 mm [1]. 
 
Na Obr. 12 je zobrazeno schématické uspořádání děleného elektrodového systému 
ionizačního detektoru. Horní elektroda deskového kondenzátoru (viz Obr. 9) je rozdělena do 
tří části ve tvaru mezikruží, označených A, B, C. Všechny tři elektrody je možné připojit na 
stejný potenciál. Signál je detekován nezávisle jednotlivými elektrodami. 
 
 
Obr. 12 Schématické uspořádání děleného elektrodového systému ionizačního detektoru [1]. 
  
 
2 Interakce elektronů s plynným prostředím [1] 
 
V elektronovém mikroskopu bez diferenciálního čerpání dochází k působení 
elektronového svazku na vzorek, jehož důsledkem je vznik signálu, ohřev a nabíjení 
preparátu. Nachází-li se však v okolí preparátu plyn, počet interakcí se zvyšuje. Vzájemně se 
ovlivňují svazek primárních elektronů, plynné prostředí, preparát a signály emitované ze 
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vzorku. Nejvýznamnější změny v činnosti přístroje jsou spojeny s interakcí mezi svazkem 
a plynem, signálem a plynem, plynem a vzorkem.  
Působením svazku a plynu dochází k rozptylu primárních elektronů, generaci signálu 
(SE, BSE, fotonů, rentgenového záření)  a celkové změně stavu plynu tvorbou iontů, 
excitovaných atomů, molekul atd. Signály generované svazkem primárních elektronů se 
přičítají k odpovídajícím užitečným signálům ze vzorku. Obdobně v průběhu vzájemného 
působení mezi signály a plynem nastává jak změny vlastních signálů, tak i ionizace 
a vybuzení částic plynu. Přítomnost plynu a jeho působení na vzorek rozšiřuje aplikační 
oblast elektronových mikroskopů. V plynném prostředí lze pozorovat vzorky obsahující vodu, 
korozní reakce, krystalizace z kapalné fáze atd. Ionizované plyny kompenzují elektrické 
náboj, který se vytváří při pozorování mikroskopem na povrchu izolantů a umožňují tak jejich 
přímé pozorování, bez předchozích úprav.   
Hlavní pozornost je zaměřena na rozptyl svazku primárních elektronů v plynu. Činnost 
elektronových mikroskopů pracujících za vyšších tlacích v komoře vzorku je založena na 
skutečnosti, že zůstává určitá část elektronů svazku i po průchodu plynným prostředím 
v původní stopě. Tato část elektronů potom interakcí se vzorkem vytváří signál, obdobně jako 
u klasického elektronového mikroskopu.  
Průchodem svazku primárních elektronů prostředím s vyššími tlaky plynů dochází 
k jejich srážkám s atomy a molekulami plynů. Elektrony při těchto srážkách mohou ztratit 
část své energie a změnit směr své dráhy. Průměrný úhel vychýlení při jedné srážce, stejně 
jako ztráta energie vzhledem k původní energii primárního svazku, jsou velmi malé. Je-li 
průměrný počet srážek m v plynném prostředí malý, je malé i výsledné odchýlení elektronu 
z původní stopy svazku v rovině preparátu r a délku dráhy elektronu můžeme položit rovnu 
tloušťce vrstvy plynu d, kterou se elektron pohybuje. Průměrný počet srážek připadající na 
elektron lze stanovit ze vztahu (7).  
 
    kTpdm T /          (7) 
 
Ve vztahu T  je celkový záchytný průřez plynu (m
2
), p značí tlak (Pa), d je tloušťka vrstvy 
plynu, kterou elektron prochází (m), k představuje Boltzmanovu konstantu (J.K-1) a T je 
absolutní teplota (K).   
Příklady výpočtů rozptylu elektronů pomocí programu Electron Flight Simulator ver. 
3.1-E, určeného speciálně pro výpočty rozptylu elektronového svazku v plynech a pevných 
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látkách a jsou pro energii  primárních elektronů 20 keV a prostředí vodních par uvedeny na 
Obr. 13.  
 
 
 a)    b)     c) 
Obr. 13  Dráhy elektronů v plynném prostředí pro a) 0 Pa, b) 100 Pa, c) 200 Pa [8]. 
 
Simulace provedena pomocí programu Electron Flight Simulator. Z výsledku simulací 
vyplývá, že při tlaku 0 Pa projde plynným prostředím vodní páry na dráze 8 mm nerozptýleno 
99,5% PE, při 100 Pa 81%, při tlaku 200 Pa 70,9% a při 300 Pa pouze 55,4% primárních 
elektronů. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
1-2 µm BSE 
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3 Experimentální část 
 
3.1 Měření závislosti velikosti signálu na tlaku plynu v komoře vzorku 
ionizačním detektorem 
 
Měření závislosti detekovaného signálu na tlaku bylo prováděno ionizačním 
detektorem GSED (angl. Gaseous Secondary Electron Detector), viz. Obr. 14, vyráběného 
společností FEI Company v Brně. 
 
 
Obr. 14 Snímek GSED ionizačního detektoru s detailem elektrodové části.   
 
Detektor má detekční elektrodu ve tvaru prstence umístěnou nad preparátem kolem 
osy elektronového svazku. Prstenec tvořící clonu s otvorem o průměru 500 μm umožňuje 
oddělit tlak komory vzorku od tlaku  tubusu. Na detekční elektrodu je přivedeno napětí UGSED 
+50V až +550V oproti preparátu, které urychlí elektrony generované z povrchu preparátu 
směrem k detektoru.  
Pro experiment byl použit mikroskop Quanta 650 FEG MK2, s autoemisní katodou, od 
firmy FEI Company, Brno. Jako zkoumaný preparát byl zvolen vzorek složený z folie Au, Al 
a Cu. Proud primárního svazku IP byl změřen pomocí Faradayovy klece. Preparát byl vodivě 
připevněný na stolek preparátu byl na nulovém potenciálu. Preparát s foliemi je zobrazen na 
Obr. 15 při pozorování v obraze sekundárních elektronů.  
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Obr. 15 Preparát s foliemi Cu, Al a Au. 
 
Abychom mohli porovnávat změnu velikosti signálu na tlaku, musíme nastavit stejné 
podmínky pro všechna měření. Urychlovací napětí primárních elektronů bylo zvoleno na 
30 kV, pracovní vzdálenost vzorku byla nastavena na 4, 5, 6, 7, 8, 9, 10, 12, 14, 16, 18 a 20 
mm. Pracovní vzdálenost je počítána od roviny pólového nástavce finální čočky. Proud 
primárního svazku byl IP= 35 pA, měřený pomocí Faradayovy klece. Měření bylo prováděno 
při zvětšení obrazu 2 000x, doba přeběhu jednoho řádku 100 μs. Experimenty byly prováděny 
pro napětí na elektrodě ionizačního detektoru 300 a 400 V. Tlak vodních par v komoře vzorku 
se nastavoval v rozmezí 100 až 2 000 Pa. Pro všechny snímky bylo použito rozlišení 
1024 x 884. 
 
3.1.1 Stanovení průměrné úrovně šedi  
 
Velikost detekovaného signálu GSED detektorem byla vyhodnocena z pořízených 
snímků preparátu na základě vyhodnocení úrovně šedi ze zvolené oblasti snímku vzorku za 
pomocí programu Adobe Photoshop 7.0 CE 
Zvolením vhodného místa na vzorku z jednotlivých materiálů bylo možné dosáhnout 
potlačení artefaktů spojených s topografickým kontrastem a detekovat pouze rozdíly dané 
pozorovanými materiály. V programu Adobe Photoshop 7.0 CE v záložce Histogram jsem 
odečetl střední hodnotu stupně šedi z vybrané oblasti. Ukázka histogramu je zobrazena na  
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Obr. 16. Každý pixel obrazu ve stupni šedi má hodnotu v rozsahu 0 (černá) do 255 (bílá). 
Program stanoví průměrnou hodnotu úrovně šedi ve vybrané oblasti snímaného vzorku.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Obr. 16  Histogram úrovně šedi, součást programu Adobe Photoshop.  
 
 
Jako velikost signálu byla brána střední hodnota úrovně šedi stanovená uvedeným 
způsobem. Střední hodnotu úrovně stupně šedi přepočítám na rozdíl napětí mezi černou 
a pozorovaným vzorkem podle vztahu (8) 
 
Sš
Ucb
Ucp 
255
   [V]         (8) 
 
Ucb je rozdíl napětí mezi úrovní šedi černou a bílou měřené na výstupu předzesilovače VOUT, 
v našem případě 2,05 V, měřeno při vypnutém vysokém napětí. Sš je střední hodnota úrovně 
šedi vyhodnocená programem Adobe Photoshop. Změřená hodnota 2,05 V odpovídá úrovni 
šedi 255, nula voltů je rovno úrovni šedi 0.   
Na Obr. 17 je uvedena řada snímků zlata a mědi pro pracovní vzdálenost vzorku 10mm 
a napětí na detektoru UGSED = 400 V. Tlak vodních par se měnil od 100 Pa (Obr. 17a) do 
1 000 Pa (do Obr. 17j). Z těchto snímků byly následně vyhodnoceny závislosti na Obr. 21 a na 
Obr. 22 pro pracovní vzdálenost 10 mm. 
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a)      b) 
 
      
c)      d) 
 
      
e)      f) 
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g)      h) 
 
      
i)      j) 
 
Obr. 17 Série snímků vzorku zlata a mědi při tlaku vodních par a) 100 Pa, b) 200 Pa, c) 
300 Pa, d) 400 Pa, e) 500 Pa, f) 600 Pa, g) 700 Pa, h) 800 Pa, i) 900 Pa, j) 1 000 Pa. Napětí na 
detektoru UGSED = 400 V, pracovní vzdálenost 10 mm. Na snímku 23c je vyznačena oblast pro 
stanovení hodnot úrovně šedi.    
 
 
Tlak vodních par v komoře vzorku mikroskopu je v případě Obr. 17a nízký, je tedy 
malá pravděpodobnost srážky elektronu s atomy a molekulami plynu, zesílení elektronů 
nárazovou ionizací je malé, obraz je tmavý. S rostoucím tlakem roste zesílení signálu 
elektronů nárazovou  ionizací, přičemž při tlacích nad 500 Pa je ve snímcích patrný růst šumu 
v obraze vzorků. Při tlacích nad 600 Pa (Obr. 17f) je z obrázků patrný pokles signálu, snímky  
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tmavnou. Při vyšších tlacích roste počet atomů a molekul plynů v komoře vzorku 
mikroskopu, signální elektrony se neustále s nimi srážejí a nedosáhnou v elektrickém poli 
energie, potřebné pro účinnou ionizaci. Na snímku Obr. 17c jsou vyznačeny oblasti vybrané 
pro stanovení hodnot úrovně šedi. 
 
3.1.2 Způsob přepočtu úrovně šedi na proud elektronů, dopadajících na detektor Iin 
 
Při napětí 400V na detektoru se zvýšil signál přijímaný detektorem natolik, že došlo 
k saturaci zesilovače a nebylo možné měřit úroveň šedi. Řešením problému bylo převést 
úroveň šedi na proud elektronů, dopadajících na detektor Iin. Na výstupu předzesilovače je 
zpětnovazební odpor 1 MΩ. Blokové schéma GSED předzesilovače je zobrazeno na Obr. 18. 
 
Obr. 18 Blokové schéma GSED předzesilovače  [2] 
 
Přepočet střední hodnoty úrovně šedi na proud elektronů dopadajících na detektr jsem 
provedl v programu Exel použitím vztahu (9).    
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Ucp napětí odpovídající střední hodnotě úrověně šedi, viz kapitola 3.1.1. EC je 
volitelné nastavení zesílení předzesilovače v %, nastavitelné v rozmezí 0 - 100%. Tabulky 
s vypočítanými hodnotami jsou přiloženy v příloze B. 
Při zvýšení přijímaného signálu při napětí na detektru 400 V jsem snížil zesílení 
předzesilovače EC na 50% ze stávajících 80%, které bylo nastaveno při experimentech 
s napětím na detektoru 300 V. Uvedený postup umožnil připočíst stanovené střední hodnoty 
úrovně šedi na proud elektronů dopadajících na detektor Iin 
 
3.1.3 Závislosti proudu elektronů Iin na tlaku 
 
V experimentech jsem postupně měnil pracovní vzdálenost (WD) v celém rozsahu při 
konstantním tlaku, poté jsem změnil tlak a měření opakoval. Při změnách tlaku v komoře 
vzorku je nutné počkat na ustálení tlaku na požadované hodnotě, takže uvedený postup se 
jevil z časového hlediska jako nejvýhodnější.  
Regulace tlaku jehlovým ventilem je relativně rychlá a přesná. Rovnoměrného 
rozptýlení vodních par v komoře vzorku je docíleno standardním cyklováním tlaku v rozmezí 
130 – 1300 Pa před každou sadou měření. Po ustálení tlaku vodních par a nastavení 
požadovaných podmínek byly pořízeny snímky. Snímky byly vyhodnoceny již uvedeným 
způsobem. Průměrné hodnoty stupně šedi pro jednotlivé vzorky a podmínky pozorování jsou 
uvedeny v tabulkách v příloze A. 
Změřené a vypočítané závislosti proudu elektronů dopadajících na detektor ze vzorku 
zlata na tlaku pro jednotlivé pracovní vzdálenosti jsou pro napětí 300 V na detektoru uvedeny 
na Obr. 19. Obdobné závislosti pro vzorek Cu jsou uvedeny na Obr. 20.  
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Obr. 19  Závislost proudu elektronů dopadajících na detektor na tlaku vodních par v komoře 
vzorku pro pracovní vzdálenost v rozmezí 4 - 20 mm. Vzorek Au, napětí na detektoru UGSED = 
300 V. Proud primárního svazku Ip = 35 pA. 
 
 
 
 
Obr. 20 Závislost proudu elektronů dopadajících na detektor na tlaku vodních par v komoře 
vzorku pro pracovní vzdálenost v rozmezí 4 - 20 mm. Vzorek Cu, napětí na detektoru UGSED = 300 V. 
Proud primárního svazku Ip = 35 pA. 
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Grafické závislosti proudu elektronů dopadajících na detektor ze vzorku zlata na tlaku 
pro jednotlivé pracovní vzdálenosti v rozmezí 4 až 20 mm jsou pro napětí UGSED = 400 V na 
detektoru uvedeny na. Obr. 21. Obdobné závislosti pro vzorek Cu jsou uvedeny na. Obr. 22. 
 
 
 
Obr. 21  Závislost proudu elektronů dopadajících na detektor na tlaku vodních par v komoře 
vzorku při pracovních vzdálenostech zlata 4 - 20 mm a napětích na detektoru UGSED 400 V. Proud 
primárního svazku Ip = 35 pA. 
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Obr. 22 Závislost proudu elektronů dopadajících na detektor na tlaku vodních par v komoře 
vzorku při pracovních vzdálenostech mědi 4 - 20 mm a napětích na detektoru UGSED 400 V. Proud 
primárního svazku Ip = 35 pA. 
 
 
3.2 Zhodnocení provedených experimentů  
 
Východiskem k prováděným experimentům bylo stanovení vhodných podmínek, při 
kterých bude vzorek s fólií zlata a mědi pozorován. Byl zvolen malý proud primárního svazku 
Ip = 35pA, urychlující napětí primárního svazku 30 kV, tlaky vodních par v komoře vzorku 
v rozmezí 100 Pa až 2000 Pa, se změnou po 100 Pa a pracovní vzdálenosti vzorku 4, 5, 6, 7, 
8, 9, 10, 12, 14, 16, 18 a 20 mm. Plocha detektoru snímajícího signál je od pólového nástavce 
finální čočky vzdálena 1,65mm, což znamená, že vzdálenost zkoumaného vzorku od 
detektoru je o 1,65 mm menší než jsou uváděné pracovní vzdálenosti. 
 Na Obr. 17a je malý tlak plynů, aby docházelo k nárazové ionizaci elektronů, proto je 
signál nejslabší a obraz se jeví tmavý. Při zvyšování tlaku v komoře vzorku se srážky 
elektronů s molekulami vodních par zvýší a dochází k lavinovému zesílení signálu elektronů a 
na detektor dopadá více elektronů. Pokračováním ve zvyšování tlaku od Obr. 17e tj. 500 Pa a 
výš, se zvyšuje šum. Se zvyšujícím se šumem klesá postupně rozlišení. Od Obr. 17f s tlakem 
nad 600 Pa velikost signálu klesá, snímky postupně tmavnou.  
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První závislost proudu elektronů dopadajících na detektor Iin na tlaku vodních par byla 
změřena s napětím na detektoru UGSED = 300V. Maxima signálu dopadajícího na detektor se 
měnila v závislosti na tlaku a pracovní vzdálenosti, přičemž při velké pracovní vzdálenosti 
bylo maximum při nižším tlaku a naopak. To odpovídá i publikovaným závislostem, pro které 
je typické, že maximum zesílení signálu nastává při přibližně konstantní hodnotě součinu 
tlaku a pracovní vzdálenosti vzorku. Největší signál ze zlata byl změřen při tlaku 300 Pa a 
pracovní vzdálenosti 20 mm, a to 5,46 nA. Nejvyšší signál z materiálu mědi byl změřen 
4,52 nA při tlaku 300 Pa a pracovní vzdálenosti 20 mm. Z uvedeného je patrné, že detektor je 
citlivý i na materiálový kontrast. 
V následujícím experimentu bylo zvýšeno napětí na detektoru na 400 V. Zvyšováním 
napětí UGSED na detektoru dochází ke zvyšovaní proudu elektronů dopadajících na detektor Iin, 
který je při zvýšení napětí na detektoru z UGSED = 300 V na UGSED = 400 V téměř pětinásobný. 
Největší signál ze zlata byl změřen při tlaku 500 Pa a pracovní vzdálenosti 10 mm a to 
25,6 nA. Maximální signál z mědi byl roven 20 nA pro pracovní vzdálenost 10 mm a tlak 
v komoře vzorku 500 Pa. V tab.1 je přehled tlaků při nichž byl detekovaný signál elektronů 
největší, pro jednotlivé pracovní vzdálenosti a vzorky. 
 
 
Tabulka 1  Přehled tlaků při nichž je proud elektronů dopadající na detektor největší, pro 
jednotlivé pracovní vzdálenosti, vzorky Au a Cu a napětí na detektoru 300 a 400 V. 
 
pracovní 
vzdálenost WD 
tlak maximálního 
signálu z Au           
UGSED = 300 V 
tlak maximálního 
signálu z Au          
UGSED = 400 V 
tlak maximálního 
signálu z Cu          
UGSED = 300 V 
tlak maximálního 
signálu z Cu           
UGSED = 400 V 
[mm] [Pa] [Pa] [Pa] [Pa] 
4 2 000 2 000 2 000 2 000 
5 1 200 2 000 1 200 2 000 
6 800 900 800 1 000 
7 600 700 600 700 
8 500 600 500 600 
9 400 500 400 500 
10 400 500 400 500 
12 300 400 300 400 
14 300 300 300 300 
16 300 300 300 300 
18 300 300 300 300 
20 300 300 300 300 
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4 Závěr  
Cílem práce bylo seznámit se s problematikou činnosti rastrovacího elektronového 
mikroskopu pracujícího v režimu ESEM. K tomuto účelu byl využit environmentální 
rastrovací elektronový mikroskop řady Quanta 650 FEG MK2, zapůjčený firmou FEI 
Company Brno. Mikroskop je schopný pracovat při tlacích v komoře vzorku až do 2000 Pa. 
V úvodu práce se zabývám teoretickým rozborem činnosti elektronového mikroskopu, 
následně jsem se seznámil s problematikou detekce signálu ionizačním detektorem. 
V experimentální části, pro praktické ověření teoretických znalostí, byla provedena série 
měření proudu elektronů dopadajících na detektor za různých pracovních podmínek a pro dva 
rozdílné vzorky Au a Cu.  
Typické změřené závislosti na Obr. 19, 20, 21, 22 odpovídají publikovaným 
teoretickým závislostem [1] a umožňují optimalizovat podmínky pozorování vzorků jak 
z hlediska dosažení maximálního zesílení signálu, tak z hlediska omezení šumu v obraze 
pozorovaných vzorků, při práci s mikroskopem Quanta 650 FEG MK2 od firmy FEI 
Company Brno. 
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5 Seznam použitých zkratek a simbolů 
 
EREM – environmentální rastrovací elektronový mikroskop 
BSE – zpětně odražené elektrony 
ETD – Evarhart Thornley detektor, scintilační detektor s fotonásobičem 
GSED – detektor sekundárních elektronů v plynu (ionizační detektor) 
AE – Augerovy elektrony 
SE – sekundární elektrony 
PE – primární elektrony 
RTG – rentgenové záření 
REM – rastrovací elektronový mikroskop 
TEM – transmisní elektronový mikroskop 
TMP – turbomolekulární vývěva 
IGP – iontová pumpa 
LN2 – tekutý dusík 
WD – pracovní vzdálenost (vzdálenost preparátu od objektivu) 
dk - průměr křižiště od trysky 
č1 – kondenzor 
f1, f2 - ohnisková vzdálenost 
d1 - průměr přižiště, zafokusovano kondenzorem 
A - apertura objektivu 
č2 – objektiv 
IP – proud primárního svazku (A) 
p – tlak (Pa) 
 k – Boltzmanova konstanta (J.K-1) 
SP – ionizační účinnost primárních elektronů 
η - koeficient emise zpětně odražených elektronů 
α - první Towsendův ionizační součinitel (m-1) 
δ - koeficient emise sekundárních elektronů 
IGP - proudu generovaných elektronů (A) 
d - vzdálenost elektrod deskového kondenzátoru (m) 
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